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wesentlichen glatte Oberflachen ohne Kristallstruk-
tur. Der Vorgang konnte mit den zur Verfiigung ste-
henden Mitteln nicht geklart werden. Es ist aber
anzunehmen, dafl beim Lufteinlal durch Tropfchen-
bildung auf dem Priparat die Oberfliche der Schicht
etwas angelost wird (siehe Abschnitt 2b). Vermut-
lich bilden sich beim Rekristallisieren durch die
Gegenwart einer Verunreinigung in der Aufdampf-
schicht bereits kleine KCl-Kristalle.

c¢) Wolframoxyd-Bekeimung

Die Kristallbildung durch Bekeimung kann auch
unabhingig von der Luftfeuchtigkeit erfolgen: Eine
geringe Menge Wolframoxyd wurde von einem
Wolframdraht aus 5 bis 25 cm Entfernung auf eine
Spaltfliche aufgedampft. Der Draht war vorher
durch Glihen an Luft mit einem Oxydiiberzug ver-
sehen worden. Darauf wurde von einer zweiten Be-
dampfungsquelle, ohne vorherigen Lufteinlal}, die
KCl-Bedampfung durchgefithrt. Wie Abb.9 zeigt,
haben sich Kristalle gebildet. Die feine Rauhigkeit,
mit der die ganze Oberflache bedeckt ist, ist wahr-
scheinlich auf eine ungewollte zweite Bekeimung am
Schlul der Bedampfung zuriickzufithren. Bemerkens-
wert ist die gleichméBige Orientierung der groflen
Kristalle. Am Uranschatten, der kantenparallel zur
Unterlage liegt, kann man erkennen, daf} sie alle um
45° zur Unterlage gedreht sind. Tab. 1 gibt eine

4 E. Traus, Z. Angew. Phys. 12, 545 [1949].
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Ubersicht iiber die durchgefiihrten Bekeimungsver-

suche.
: 2.Bedampfung Elektronen-
1. Bedamp.fung Lufteinlafl | (Scifidht- mikroskopi-
(Keimbildung) bildung) sches Bild
20 A KCl‘ AKC ‘77A
etwa 20 § etwa200A KCI 5 %
von W-Draht Zimmerluft von W-Draht grobkristallin
[ etwa200 A KCI
— :Zlmmerluft von W-Draht ‘strukturlos
etwa 20 A KCl | etwa200A KCI/ .
von W-Draht von W-Draht |StrUsturios
etwa 20 A KCl ) etwa 200 A KCI a
von W-Draht trockene Luft voii WDsakt strukturlos
etwa 20 A KCl1 . etwa200A KCI : :
von Mo Draht ‘memerluft von W-Draht ‘grobkrlstallm
WO, von - etwa200A KCl erobkristallin
W-Draht von W-Draht =

Tab. 1. Bekeimungsversuche.

Zusammenfassend ist also festzustellen, daB3 bei
der Untersuchung insbesondere von Aufdampf-
schichten hinsichtlich ihres Kristallwachstums Fehl-
schliisse durch ,,Bekeimung* méglich sind.

Die Untersuchungen wurden im Institut fiir An-
gewandte Physik der Universitit Hamburg durch-
gefiihrt. Dem Leiter des Instituts, Herrn Professor Dr.
H. Raerner, danke ich fiir die Anregung und Forde-
rung der Arbeit.

5 E. Zeuenper, Optik 7, 200 [1950].
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Die Kristallitgrofe elektrolytisch niedergeschlagener Schichten hingt wesentlich von der Kristall-
struktur der Unterlage ab, diejenige von Aufdampfschichten wird wesentlich durch die Temperatur
des Triagers bestimmt. Beides wurde elektronenmikroskopisch beobachtet. Schichten, die aus Ein-
kristall-Lamellen bestehen, zeigen Formanisotropie. Sobald die Kristallitausdehnung in Schichtebene
in die GroBenordnung der Schichtdicke kommt, gewinnt die Kristallanisotropie an Einflu. Wenn
man annimmt, da} die Kristallitgrenzen auch gleichzeitig Grenzen der Eindoménenbereiche sind,
so kann man mit den Abschdtzungsformeln fiir die Koerzitivkraft von NEeL und Kirrer die beobach-
teten Koerzitivkrafte quantitativ erklaren. Auch der Fall der Spannungsanisotropie 14t sich realisie-
ren, wenn man diinne Schichten mit Kristallanisotropie dufleren Spannungen unterwirft.

Von Nfger! und Krrrer? wurde gezeigt, daf3 klein-
ste ferromagnetische Teilchen und diinne Schichten
aus Eindomainenbereichen bestehen, wenn die Ab-
messungen (Durchmesser bzw. Schichtdicke) kleiner

als eine kritische GroBle werden. Dadurch fallt fir
die Ummagnetisierung der Weissschen Bezirke die

! L. NEgt, C. R. Acad. Sci., Paris 224, 1488 [1947].
2 C. KirreL, Phys. Rev. 70, 96 [1946].
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Moglichkeit der Wandverschiebung fort, was einen
Anstieg der Koerzitivkraft zur Folge hat, da die
jetzt nur moglichen Drehprozesse hohere Gegenfeld-
starken erfordern. Je nachdem welche Anisotropie-
einflisse den Magnetisierungsvektor in einer Vor-
zugslage festzuhalten suchen, sind drei Abschéitzungs-
formeln fir die Koerzitivkraft aufgestellt worden:

H.=2K/J
H.,=37_0i/], (Spannungsanisotropie), (2)
H.= (Ny—Ngy) J; (Gestalts- oder Form-

anisotropie). (3)

(Kristallanisotropie), (1)

Hierin bedeuten K = Kristallanisotropiekonstante,
J; = Sittigungsmagnetisierung, /., = Sattigungs-
magnetostriktion, ¢; = innere Spannung, (N;—N,)
die Differenz der Entmagnetisierungsfaktoren in
Richtung der kiirzesten und langsten Ausdehnung
bei Teilchen, die erheblich von der Kugelgestalt ab-
weichen.

Wenn man diese Abschatzungsformeln auf diinne
Schichten anwenden will, so mufl man beriicksich-
tigen, dall sie fir kleine Einzelteilchen abgeleitet
sind. Es taucht daher die Frage auf, wie sich in
einer Schicht die benachbarten Eindoménenbereiche
gegenseitig beeinflussen und ob die Formeln (1)
bis (3) auch noch fiir diinne Schichten Giltigkeit
besitzen. Eng verkniipft mit dieser Problemstellung
ist die Frage, wodurch die Eindoméanenbereiche in-
nerhalb der Schicht begrenzt werden. Die Unter-
suchungen, iber die hier berichtet werden soll, zeig-
ten, daf} die Kristallitgrenzen auch gleichzeitig Gren-
zen der Eindoménenbereiche sein miissen. Es gelang
durch systematische Verdnderung der Schichtstruktur
alle drei Anisotropieeinfliisse auf die Koerzitivkraft
zu verwirklichen.

Elektrolytisch niedergeschlagene
Nickelschichten

Uber die Priparation der elektrolytischen Nieder-
schlidge und die Durchfithrung der ballistischen Mes-
sungen wurde bereits in einer fritheren Veroffent-
lichung 3 berichtet. Die dort wiedergegebene Schicht-
dickenabhéngigkeit der Koerzitivkraft wurde an
elektrolytisch niedergeschlagenen Nickelschichten er-
halten, die auf ebenfalls elektrolytisch niedergeschla-
genen Kupferunterlagen abgeschieden wurden, und

3 L. Remver, Z. Naturforschg. 10a, 1030 [1955].
4 R. Wew u. H. J. Reap, J. Appl. Phys. 21, 1068 [1950].
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ist als Kurve 1 in Abb. 1 eingetragen. Mit einer
Chromséurelosung war es nach einem Verfahren
von WEIL und Reap * maglich, diese Schichten von
der Unterlage abzulsen und elektronenmikrosko-
pisch freitragend zu untersuchen®. Bei der elektro-
nenmikroskopischen Untersuchung erwies sich vor
allem die Beobachtung im Dunkelfeld als besonders
geeignet, um bei den kristallinen Schichten die
GroBe und Form der Kiristallite zu erkennen. Bei
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Abb. 1. Die Koerzitivkraft elektrolytisch niedergeschlagener

Nickelschichten auf verschiedenen Unterlagen: 1. elektro-

lytisch abgeschiedenes Kupfer (mittlere KristallitgréBe 0,5 u),

2. elektrolytisch abgeschiedenes Zink (5 ), 3. Kupferauf-

dampfschicht auf Kupfer (500 A), 4. Wolframbad (300 A).
5. Kupferaufdampfschicht auf Glas (200 A).

der Dunkelfeldbeobachtung gelangt die durch Bracc-
sche Reflexion an den Netzebenen abgebeugte Strah-
lung zur Abbildung. Es zeigte sich, daB die auf
Elektrolytkupfer — abgeschiedenen  Nickelschichten
orientiert auf den Kupferkristallen aufwachsen (die
Gitterkonstanten von Ni und Cu unterscheiden sich
nur um 3%) und damit aus ausgedehnten Einkristall-
lamellen bestehen (Abb. 2*). Es lag daher die Ver-
mutung nahe, dall man durch eine Kupferunterlage
mit kleineren Kristalliten auch feinkristalline Nickel-
schichten erhédlt. Daher wurden auf Glas aufge-
dampfte Kupferschichten (Dicke etwa 2000 A) als
Unterlage fiir die elektrolytische Abscheidung der
Nickelschichten benutzt. Die elektronenmikroskopi-
sche Dunkelfeldbeobachtung zeigt jetzt einen wesent-
lich feineren Kristallitaufbau, bei dem die Ausdeh-
nung der Kristallite in Schichtebene etwa ebenso
grof} ist wie die Schichtdicke (Abb. 3). Die Messun-
gen der Koerzitivkraft an diesen Nickelschichten er-
gab die Kurve 5 in Abb. 1. Die auf anderen Unter-
lagen erhaltenen Ergebnisse und die elektronen-
mikroskopisch ermittelten Kristallitausdehnungen in
Schichtebene sind ebenfalls in Abb. 1 vermerkt. Die
auf Kupfer aufgedampften Kupferschichten als Un.

5 L. Remver, Z. Metallkde., im Druck.
* Abb.2, 3,6, 7, 8, 11 und 13 auf Tafel S. 648 d—f.
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terlage fithren zu einer groBeren Kristallitgrole als
die auf Glas aufgedampften Schichten, weil sich im
ersten Fall ein orientierender Einflul der Kupfer-
unterlage bemerkbar macht.

Im folgenden sollen vor allem die beiden Extrem-
falle der Nickelschichten auf elektrolytisch abgeschie-
denem Kupfer (Kurve 1) und auf einer auf Glas auf-
gedampften Kupferschicht als Unterlage (Kurve 5)
naher diskutiert werden. Innere Spannungen schei-
den fiir die Erklarung der hohen Koerzitivkrifte
unterhalb 1000 A aus. Dies wird vor allem durch
eine zweistindige Erholung der Schichten bei
200° C bestitigt. Ebenso wie bei den Nickelschich-
ten auf Elektrolytkupfer, iiber die bereits berichtet
wurde 3, wird im Gebiete der Eindomanenstruktur
die GroBe der Koerzitivkraft auch bei den Nickel-
schichten auf Kupferaufdampfschicht durch Tempe-
rung bei 200° C nur unwesentlich verindert, wih-
rend bei Schichtdicken groBer als 1000 A Abnahmen
der Koerzitivkraft durch thermische Erholung der
inneren Spannungen beobachtet werden (s. Abb.1
in der fritheren Arbeit3 und Abb. 4 dieser Arbeit).
Nach ebenfalls durchgefithrten Messungen der Re-
manenz und reversiblen Magnetisierungsarbeit an
denselben Schichten muBl man den Schlul} ziehen,
daB sich in den elektrolytisch niedergeschlagenen
Nickelschichten die inneren Spannungen, die sich
vorwiegend als Zugspannungen zwischen Schicht
und Unterlage ausbilden, erst oberhalb Schichtdicken
von 1000 A aufbauen und bei etwa 1 « einen kon-
stanten Wert erreichen.
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Abb. 4. Koerzitivkraft diinner elektrolytisch niedergeschlage-
ner Nickelschichten auf Kupferaufdampfschicht als Unter-
lage. (X) Koerzitivkraft nach der Herstellung, bei 20° C
gemessen, (Q) bei —190° C gemessen, (/\) nach 2 h 200° C

bei 20° gemessen.

Zwischen den jetzt noch verbleibenden Mdoglich-
keiten der Koerzitivkrafterh6hung bei Eindoménen-

651

struktur kann man nach Gl. (1) und (3) mittels
der Temperaturabhangigkeit der Koerzitivkraft ent-
scheiden. Es geniigt, Messungen bei Zimmertempe-
ratur und —190° C vorzunehmen. Die Kristall-
energie K nimmt bei Nickel gegeniiber Zimmer-
temperatur um einen Faktor 5 zu, wihrend die Sat-
tigungsmagnetisierung J; nur um einen Faktor 1,1
zunimmt. Experimentell nimmt die Koerzitivkraft
bei den Schichten mit Elektrolytkupfer als Unter-
lage bei Abkiihlung auf —190° C in einem Dewag-
Gefall um einen Faktor 1,1 zu, was auf eine Pro-
portionalitit mit J; und damit Formanisotropie
schlieBen 1aBt. Die Tieftemperaturmessungen mit
den Aufdampfschichten als Unterlage sind in Abb. 4
eingetragen. Es resultiert ein sehr starker Anstieg
der Koerzitivkraft um maximal das 4-fache, was nur
durch Kristallanisotropie erklart werden kann.

Fir diese beiden Fille konnen jetzt auch quanti-
tative Abschitzungen der Koerzitivkraft vorgenom-
men werden. Nach elektronenmikroskopischen Be-
obachtungen liegt bei den Schichten auf Elektrolyt-
kupfer ein Schichtaufbau aus Einkristall-Lamellen
vor (Abb. 2). Aus diesen Dunkelfeldaufnahmen kann
man aber auch noch weiter entnehmen, dal} die
Kristallitformen in der Schichtebene haufig ldnglich
gestaltet sind. Aus zahlreichen dhnlichen Aufnahmen
wurde eine mittlere Kristallitausdehnung in Schicht-
ebene von 0,5 # und ein mittleres Dimensionsver-
haltnis 1 :3 bestimmt. Es handelt sich bei diesen
Zahlenangaben natiirlich nur um rohe Abschitzun-
gen.

Zunichst einmal wird sich der Magnetisierungs-
vektor in den einzelnen Kristall-Lamellen, die man
als Eindoméanenbereiche ansehen kann, in die Schicht-
ebene einstellen, weil in senkrechter Richtung die
Entmagnetisierung zu grof3 ist. Innerhalb der Schicht-
ebene kann er sich dann noch in die Richtung des
kleinsten Entmagnetisierungsfaktors, also die Rich-
tung groBter Langenausdehnung stellen. Um fiir den
Ausdruck (Ny—N;) in (3) aus den oben angege-
benen mittleren Abmessungen einen Zahlenwert zu
erhalten, wurden fiir eine 200 A diinne Schicht die
einzelnen Kristallite durch ein dreiachsiges Ellipsoid
mit den Hauptachsen ¢=0,5 u, b=% -0,5 « und
¢=200 A angenihert. Die Entmagnetisierungsfak-
toren fiir ein dreiachsiges Ellipsoid wurden einer
Arbeit von OsBorN® entnommen. Es ergibt sich
(N,—N,) =0,084 7, was dem (Ny—N,;) in (3)

6 J. A. Ossory, Phys. Rev. 67, 351 [1945].
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entspricht. Wenn man diesen Zahlenwert in (3) ein-
setzen will, so mufl noch durch einen Faktor 1/2
beriicksichtigt werden, daf} die durch Ellipsoide an-
gendherten Kristallite regellos in der Schicht orien-
tiert sind.

Man erhailt dann:

H.=0,5(N;—Ny) Ji=0,5-0,0847-500 = 250 Oe.

Es zeigt sich also, dall man schon bei einer verhalt-
nismafig kleinen Formanisotropie von a/b=3/1,
die mit den elektronenmikroskopischen Aufnahmen
(Abb. 2) und deren Vermessung vertriglich ist,
Koerzitivkrifte von der beobachteten Groflenordnung
erhilt.

Im Falle der feinkristallinen Schichten auf der
Kupferaufdampfschicht als Unterlage wird auf Grund
der Temperaturabhéngigkeit der Koerzitivkraft die
magnetische Vorzugslage durch die Kristallanisotro-
pie bestimmt. Bei diesen Schichten wird man daher
im entmagnetisierten Zustand eine regellose Vertei-
lung der Magnetisierungsvektoren nach allen Rich-
tungen vorliegen haben. Fiir die Abschatzung der
Koerzitivkraft geméfl (1) bedeutet dies, da man
fir K einen vielkristallinen Mittelwert einzusetzen
hat. An véllig spannungsfreiem kompaktem Material
ergibt sich fir Nickel K =7000 erg/cm®. Setzt man
diesen Zahlenwert in (1) ein, so erhilt man H,.=
30 Oe. (Irrtimlicherweise wird in der Literatur oft
fir K die Kristallanisotropie-Konstante K, einge-
setzt.) Die Mittelung tiber alle Orientierungen ist
bereits in dem Mittelwert von K beriicksichtigt. Der
Wert von 30 Oe stimmt ebenfalls gut mit dem be-
obachteten Wert von 45 Oe (Kurve 5 in Abb. 1)
tiberein. Da die Ausdehnung der Kiristallite in
Schichtebene bei diesen Schichten etwa 200 A be-
tragt, hat die Schichtdicke die gleiche Groflenord-
nung, so dall man ,wirfelférmige* Kristallite vor-
liegen hat, die zu keiner nennenswerten Formaniso-
tropie fithren. Mit wachsender Kristallitausdehnung
in Schichtebene werden die Kristallite immer mehr
von einer isotropen Gestalt abweichen, so dal} die
Formanisotropie an Einflull gewinnt, wie es bei den
Kupferaufdampfschichten auf Kupfer als Unterlage
der Fall ist, die nach elektronenmikroskopischen
Beobachtungen eine mittlere Kristallitgrofle von
500 A in der Schichtebene liefern. Daher liegt die
Koerzitivkraft dieser Schichten auch zwischen den
Werten, die die eben diskutierten Schichten aufwei-

sen (Kurve 3 in Abb. 1).

L. REIMER

Der EinfluB} dulerer Spannungen auf die
Koerzitivkraft elektrolytisch niedergeschlagener
Nidkelschichten

Wie schon erwahnt wurde, bauen sich die inneren
Spannungen in den elektrolytisch niedergeschlage-
nen Schichten oberhalb 1000 A auf, also auBerhalb
des Bereiches, in dem die Eindomanenstruktur auf-
tritt. Daher wurde unterhalb 1000 A nur Kristall-
oder Formanisotropie je nach der Kristallitgrofle
der Schichten beobachtet. Man kann aber den Fall
der Spannungsanisotropie erreichen, wenn man
kiinstlich in den Schichten diinner als 1000 A Span-
nungen erzeugt. Hierzu eignen sich besonders die
feinkristallinen Schichten auf der Kupferaufdampf-
schicht als Unterlage, da diese mit 45 Oe infolge
Kristallanisotropie relativ niedrige Koerzitivkrifte
aufweisen. Innere Spannungen konnten auf zwei
verschiedene Weisen in die Probe gebracht werden.
Bei einer einstiindigen Temperung der Schichten bei
300° C und anschlieBender Abschreckung ergab sich
eine Erhohung der Koerzitivkraft (Abb. 5) durch
Spannungen, die durch den verschiedenen thermi-
schen Ausdehnungskoeffizienten von Glas und Nik-
kelschicht hervorgerufen werden. Es ist zu beachten,
daB die Koerzitivkrafterhhung nur im Gebiete der
Eindominenstruktur auftritt. Bei den Schichten dik-
ker als 1000 A, bei denen man mit der klassischen
Spannungstheorie rechnen kann, macht eine kleine
Erhohung der bereits vorhandenen Spannungen
nichts aus.
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Abb. 5. Zunahme der Koerzitivkraft von Nickelschichten auf
Kupferaufdampfschicht als Unterlage nach Abschrecken von
300° C auf Zimmertemperatur.

Etwas genauer kann man den EinfluBl einer dufle-
ren Spannung untersuchen, wenn man die Schichten
auf durchgebogene Triiger aufelektrolysiert. Je nach-
dem, ob die Schicht auf der konkaven oder konvexen
Seite niedergeschlagen wird, werden nach dem Ge-
radebiegen der Unterlage Zug- bzw. Druckspannun-
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gen auftreten, die man aus der Dicke der Unterlage
und dem Kriimmungsradius berechnen kann. Da
sich die Glastrager nicht durchbiegen lassen, wurden
fiir diese Versuche Kupferaufdampfschichten auf
Kupferstreifen als Unterlage benutzt, die aber zwi-
schen Aufdampfschicht und massivem Kupfer eine
diinne Lackschicht hatten, damit nicht hohere Ko-
erzitivkrafte wie in Kurve 3, Abb. 1, resultierten. In
der folgenden Tab.1 sind Messungen an zwei
Schichten herausgegriffen, von denen die dickere
(5000 A) sich bereits auBerhalb des Eindominen-
bereiches befindet und auch schon hohe innere Span-
nungen aufweist. Die andere Schicht von 500 A zeigt
Eindominenstruktur und noch keine inneren Span-
nungen. Die Abnahme der Koerzitivkraft unter
Druckspannung bei der 5000 A-Schicht beweist, da$§
diese Schichten unter Zugspannung stehen. Durch
die angelegte Druckspannung wird die innere Zug-
spannung teilweise kompensiert, wihrend die von
auBen angelegte Zugspannung keine grofle weitere
Erhohung der Koerzitivkraft verursacht. Bei der
diinnen Schicht (500 A) fithrt dagegen sowohl eine
Zug- als auch eine Druckspannung zur Koerzitiv-
krafterhhung. Bei Druckspannungen ist die Ko-
erzitivkraft am grofBten, weil hierdurch eine Vor-
zugsrichtung in Probenrichtung geschaffen wird,
wihrend bei den Zugspannungen die Vorzugsrich-
tung mehr senkrecht dazu in Richtung der grofiten
Stauchung liegt. Dies kann auch aus gleichzeitig
gemessenen Werten der Remanenz geschlossen wer-
den.

Schichtdicke ‘ ohne Spannung ‘ mit Zugsp. 'mit Drucksp.
5000A | 85 9% 65
500A 42 76 | 135

Tab. 1. Koerzitivkrafte in Oe.

Diese Versuche zeigen also, dal} der Anisotropie-
einflul der Spannungen nach Gl. (2) in den diinnen
Schichten ebenfalls zu realisieren ist.

Aufgedampfte Nickelschichten

Nachdem die Untersuchungen an den elektroly-
tisch niedergeschlagenen Nickelschichten gezeigt
haben, daf} die KristallitgroBe entscheidend die ma-
gnetischen Eigenschaften im Eindoménenbereich be-
einflufit, lag es nahe, auch einmal die Schichten nach
einem anderen Herstellungsverfahren zu erzeugen.
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Als Unterlage wurden die gleichen vorverkupferten
Bronzebander benutzt, die auch bei der elektrolyti-
schen Abscheidung als Unterlage dienten (Kurve 1
in Abb. 1). Um die Schichtstruktur zu verindern,
wurden die Unterlagen wihrend der Bedampfung
auf verschieden hohe Temperaturen aufgeheizt. Die
Heizung erfolgte durch Stromdurchgang. Die Tem-
peratur des Trdgers wurde mit einem angehefteten
Thermoelement gemessen. Das Ergebnis der elek-
tronenmiskroskopischen Strukturuntersuchung die-
ser Schichten, die ebenso wie die Elektrolytschichten
von der Unterlage abgelost wurden?, ist in Abb. 6
bis 8 wiedergegeben. Die Dunkelfeldaufnahme einer
auf kaltem Triager (20° C) aufgedampften Schicht
(Abb. 6) zeigt einen sehr feinkristallinen Aufbau
ohne Orientierungseinflul der Unterlage. Eine bei
200° C aufgedampfte Schicht zeigt bereits stellen-
weise Einkristallamellen, wihrend daneben noch
Gebiete mit sehr kleinen Kristalliten zu finden sind
(Abb. 7). Bei einer Trigertemperatur von 300° C
ist die Schicht vollkommen durchorientiert. Der Ver-
gleich von Hell- und Dunkelfeld in Abb. 8 zeigt die
Ausbildung ausgedehnter Einkristallamellen. Es ist
besonders eindrucksvoll, wie die durch Braccsche
Reflexion im Hellfeld dunklen Kristallite im Dun-
kelfeld aufleuchten. Die Messungen der Koerzitiv-
kraft an diesen Aufdampfschichten zeigen Ergeb-
nisse (Abb. 9), die auf Grund des kristallinen Auf-
baues nach den Ergebnissen an elektrolytisch ab-
geschiedenen Schichten zu erwarten sind. Die kalt
aufgedampften Schichten haben im Gebiete der Ein-
domaénenstruktur sehr kleine Koerzitivkrafte (20 Oe) .
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Abb. 9. Koerzitivkraft aufgedampfter Nickelschichten.
Temperatur der Kupferunterlage: 20° C, 200° C und 400° C.

Koerzitivkraft H,

Das grofle Maximum der Koerzitivkraft ist einwand-
frei auf innere Spannungen zuriickzufithren. Im
Gegensatz zu den Elektrolytschichten bilden sich bei
den Aufdampfschichten die inneren Spannungen be-
reits bei geringeren Schichtdicken aus. Die heif} auf-
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gedampften Schichten (4007 C) zeigen den gleichen
Maximalwert der Koerzitivkraft von 250 Oe, der
auch bei den Elektrolytschichten mit Einkristallamel-
len beobachtet wurde (Kurve 1 in Abb. 1). Die bei
200° C aufgedampften Schichten zeigen einen Uber-
gang zwischen diesen beiden Extremfillen. Das
zweite kleinere Maximum bei groBleren Schichtdik-
ken ist noch auf restliche innere Spannungen zuriick-
zufiihren, die bei dieser Temperatur noch entstehen,
wenn auch mit kleinerer Amplitude als bei den kalt
aufgedampften Schichten.

Corrins und Heavex7? finden an Nickelschichten,
die auf heiBer Steinsalzunterlage (400°C) auf-
gedampft wurden, ebenfalls Koerzitivkrifte von
etwa 300 Oe. Da bei diesen Schichten ebenfalls eine
Durchorientierung beobachtet wurde, fiigen sich
diese Untersuchungen zwanglos in die Ergebnisse
dieser Arbeit ein. Die Erhchung der Koerzitivkraft
wird aber auch dort durch Formanisotropie erfolgen
und nicht, wie diese Autoren annehmen, durch Kri-
stallanisotropie.

In Abb. 10 soll an Hand einer Magnetisierungs-
kurve einmal die Genauigkeit des ballistischen Mef3-
verfahrens an den diinnen Schichten demonstriert
werden. Es wurden zur VergroBerung des ballisti-
schen Ausschlages 4 Schichten iibereinandergelegt.
Die Schichten hatten die Abmessungen 4100 mm?.
Es handelt sich um Nickelschichten, die bei Trager-
temperatur von 200° C aufgedampft wurden. Man
erkennt eine unregelmaflige Form der Magnetisie-
rungskurve, die immer dann beobachtet wird, wenn
sich Magnetisierungskurven von ,weichem“ und
,hartem“ Material iiberlagern. Dieses Ergebnis ist an
Hand der elektronenmikroskopischen Beobachtungen
zu verstehen, denn die Abb. 7 zeigt ja neben den
Einkristallamellen mit hoher Koerzitivkraft noch
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Abb. 10. Magnetisierungskurve einer auf Kupfer (200° C)
aufgedampften Nickelschicht (Schichtdicke: 125 A).

L. REIMER

unorientierte kleine Kristallite mit kleiner Koerzitiv-
kraft.

Neben der Koerzitivkraft sind auch bei allen
Schichten die Remanenz, reversible Magnetisierungs-
arbeit und Permeabilitit im Remanenzpunkt gemes-
sen worden. Es ergeben sich interessante Zusammen-
hinge zwischen diesen Grofen, iiber die in einer
spateren Veroffentlichung berichtet werden soll.

Elektrolytisch niedergeschlagene und
aufgedampfte Eisenschichten

Die Abhingigkeit der Koerzitivkraft diinner
Schichten von der KristallitgroBe wird auch an den
untersuchten Eisenschichten voll bestétigt, nur daf}
bei Eisen die Variation der Kristallitgrofie nicht
iber einen so groflen Bereich moglich ist wie bei
Nickel. Die auf Kupfer elektrolytisch niedergeschla-
genen Eisenschichten fallen namlich sehr feinkristal-
lin aus. Die Dunkelfeldaufnahme (Abb. 11 a) zeigt
aber dennoch Anhaufungen von Kristallreflexen, was
doch auf einen geringen Orientierungseinfluf} der
Unterlage schliefen laft. Es ist interessant, daf}
Eisenschichten auf einer Kupferaufdampfschicht als
Unterlage die gleiche KristallitgroBe zeigen, nur mit
dem Unterschied, daBl die Dunkelfeldreflexe stati-
stisch verteilt sind. Die Messungen der Koerzitiv-
kraft (Abb. 12) stimmen daher auch iiberein, wah-
rend bei den Nickelschichten diese beiden Unter-
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Abb. 12. Koerzitivkraft elektrolytisch abgeschiedener Eisen-
schichten. (X) Elektrolytkupfer als Unterlage, (O) Kupfer-
aufdampfschicht als Unterlage, (/\) aus altem Elektrolyten
abgeschieden, (@) wie (X), aber nach Temperung 2 h
bei 400° C.

7 L.E. Coruins u. O. S. Heavens, Phil. Mag. 45, 283 [1954].
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lagen gerade die extremsten Unterschiede lieferten.
Man kénnte annehmen, dafl der Betrag der Koerzi-
tivkraft auf Grund der geringen Kristallitgroéfle nach
der Formel fiir Kristallanisotropie, (1) zu berechnen
ist. Setzt man den vielkristallinen Mittelwert
K =90000 erg/cm? und die Sittigungsmagnetisie-
rung Jg = 1715 G ein, so resultiert H, = 105 Oe.
Wenn man andererseits annihme, daBl Formaniso-
tropie mit der gleichen Kristallitform wie bei den
Nickelschichten auf Elektrolytkupfer (Kurvel in
Abb. 1) vorldnge, so wiirde ein um J re//s, xi= 3,5
groBBerer Wert von H.=840 Oe folgen. Die beob-
achtete Koerzitivkraft von 240 Oe im Maximum
spricht also fiir eine Mittelstellung zwischen reiner
Kristallanisotropie und Formanisotropie. Diese Er-
gebnisse wurden mit frisch angesetzten Eisenelektro-
lyten erhalten (Ferroammoniumsulfatbad). Wenn
man Eisenbader benutzt, die bereits Wochen stehen
und in denen Hydroxyd ausgeflockt ist, so erhalt
man etwas geringere Kristallitgrolen und auch ge-
ringere Koerzitivkrifte von 130 Oe (Abb. 12), die
also dem Wert von 105 Oe fiir reine Kristallaniso-
tropie bereits naher liegen. Ein Anwachsen der Kri-
stallitgrole kann man erreichen, wenn man die
Schichten mit der Kupferunterlage bei 400° C tem-
pert (Abb. 11b). Da jetzt die Ausdehnung der Kri-
stallite in Schichtebene wieder wesentlich grofer als
die Schichtdicke ist, gewinnt die Formanisotropie an
EinfluB und die Koerzitivkraft nimmt wesentlich zu
(Abb. 12). Es sei noch kurz darauf hingewiesen,
daB bei den dickeren Schichten nach der Warme-
behandlung die Koerzitivkrifte abnehmen, weil die
inneren Spannungen beseitigt werden.

Ein véllig analoges Verhalten erhilt man bei den
Eisenaufdampfschichten. Hier wurden die Schichten
nicht nachtraglich getempert, sondern direkt auf die
400° C heiBen Kupfertriager aufgedampft. Die Kri-

stallitgr6Ben (Abb. 13) sind in beiden Fillen die
gleichen wie bei den Elektrolytschichten. Deshalb
besteht auch in der Schichtdickenabhédngigkeit der
Koerzitivkraft (Abb. 14) im Gebiete der Eindoma-
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Abb. 14. Koerzitivkraft aufgedampfter Eisenschichten.
Temperatur der Kupferunterlage: 20° C und 400° C.

nenstruktur bei dinnen Schichten kein Unterschied
gegeniiber den Koerzitivkraften der Elektrolytschich-
ten (Abb. 12). Bei dickeren Schichten machen sich
dagegen Abweichungen bemerkbar, die auf hohere
innere Spannungen und vor allem auf die andere
Kristallstruktur der Aufdampfschichten zuriickzufiih-

ren sind.

Die elektronenmikroskopischen Untersuchungen wur-
den mit einem Siemens-Elmiskop I durchgefiihrt, wel-
ches der Universitdt Miinster von der Deutschen
Forschungsgemeinschaft zur Verfiigung ge-
stellt wurde. Herrn Prof. Dr. E. KappLEr méchte ich an
dieser Stelle meinen Dank fiir das dieser Arbeit ent-
gegengebrachte Interesse aussprechen.



